Co-Ni-Mn系スピネル微粒子を用いたフレキシブルディスクの記録再生特性 by 山元,洋 & 西尾,博明
明治大学科学技術研究所紀要
44(3):17-20,2005
Mem.Inst.Sci.Tech.MeijiUniv.
44(3):17-20,2005
Co-Ni-Mn系ス ピネル微粒 子 を用い たフ レキシブル デ ィス クの記録再生特性
山 元 洋
西 尾 博 明
RecordingCharacteristicsofFlexibleI)isk
PreparedfromCo-Ni-MnSpinelFerriteFineParticles
HiroshiYamamoto
HiroakiNishio*
DepartmentofElectア輌eata〃dEtectro〃匡cE〃9'〃eeri〃ぎ
SchOO'ofScienceandTec加ology,〃ei'iUniversity
1-1-1Higash'〃ti'ta,Tama-k〃,」Ka}vasak'214-8571,Japa〃
ノ～eeeivedSeptember1,2005:Acceptedハlove〃iber30,2005
Synopsis:AflexiblediskmediumcomposedofCo-Ni-Mnspinelfenitefineparticleswasinvestigatedinordertoconfirmitshigh-density
recordingperformance.Thismediumwaspreparedfromparticleswithmeansizeof25nmusingaspincoaterwithoutburnishing.The
recordingcharacteristicsweremeasuredonaspinstandtesteratarotatingspeedof2940tpm,usingafloatingMIG(metalingap)headfor
writingandreading.Thelinearrecordingdensityat50%ofmaximumoutputwas52kBPI(bitperinch)wasobtained,whereasthatof
commercialZipmedia(Fe-Coparticles)was67kBPI.Theoverwriteperformanceisveryimportantforhigh-densityrecording,anditwas
betterthan28dB,whichwasclosetotheresultsforZipmediaatlMHz.Thecarrier-to-noiseratioforthisdiskwas32.2dBafterw tinga
lOMHzsignal.TheresultsofexperimentsshowedthattheCo-Ni-Mnspinelferritediskhaspotentialforhigh-densityrecordingmedia.
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1.は じ め に
近年,高 度情報化社会の到来により業務および民生分野
で扱 うデータ量は急速に増加 し,データ保存装置の大容量
化が強 く求められている.その中心であるハー ドディスク
装置のデータバ ックア ップには,媒体を自由に取 り出 して
安全な環境に長期間保存できる磁気テープ装置が好都合で
ある.磁気テープ装置にはビデオ分野で長年の実績 を有す
るヘ リカル方式 とサーボ トラッキングを用いたりニア方式
があり,両者の面記録密度はほぼ同程度になっている.それ
らに用 いられ る極薄磁気テープとしては蒸着による方法 と
塗布型があ り,後者は生産効率が高く,ビデオ分野で長年の
信頼性 を有 し,ヘリカルおよび リニア系の両記録方式に対
応できる利点がある1).
優れた保存安定性,即ち保存データの高い信頼性が不可
欠なデータバ ンクアップ用磁気テープには,さらなる高記
録密度化に対す る要求が高まってきてお り.磁気テープに
用いる磁性粉のさらなる微細化および高保磁力化が必須で
ある2)・3).現在 製品に用いられている微細な磁性粉は,主と
して形状磁気異方性 を利用 した針状のメタル(Fe-Co)で
あり,研二究開発では球状でコア ・シェル構造を有するSm-Fe
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Co・Bおよび結晶磁気異方性 を用 いた六角板状 のBa系 フェ
ライ トな どがあ る2)'η.しか しなが ら,いずれ の磁性粉 も微
細化 に伴 い,これ らの保磁力(Hc)は 約200-240kA/m(2.5-
3.OkOe)が限界 である ことが知 られてい る.デ ータバ ックア
ップ用 塗布型磁 気 テー プには,こ れ らよ りも微 細でか つ高
保磁力 を有す る磁性粉 が強 く望 まれ ている.
著者 らは化 学的共沈法 に よるCo-Ni-Mn系ス ピネル フェ
ライ ト微 粒 子につ いて一連 の研究 を継続 してお り,モル 比
n{=Fe3+/(Co2++Ni2++Mn2+)},Mn置換量お よびpH等 の作製条
件の最適化 によ り高保磁力微粒子 を得 ている8).本研 究では,
最近 の メタルお よびBa系 フェライ ト微粒 子 よ りもHcが 高
いCo-Ni-Mnスピネ ル フェライ ト微粒 子 を用 いて磁性 塗料
を作製 し,スピンコー ト法 によ りPETフ ィル ム上 に塗布 し
た フ レキシ ブル デ ィス クを作製 した.記 録 再生 の可能性 を
確認 するために,Zip用ヘ ッ ドを用いた ス ピンスタ ン ドに よ
り線 記録 密度特 性,オ ーバー ライ ト特 性お よび信 号 と雑音
の比(CNR)に関 しK市 販のZip媒 体 と比較評価 した結果 を
報告す る.
2.実 験 方 法
2.1スピネル フ ェライ ト微 粒子 を用 いたデ ィス クの作製
著者 らの実験ではCo-Ni-Mnスピネル フ ェライ ト微粒 子は
Hcが太 き過 ぎて現用のシステ ムで は記録 が不 可能であ る8).
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そ こで,工業 生産 に用い られる手法でHcを 抑 えて作製 され
た戸田工業㈱製の微粒 子 をデ ィス ク作製に用いた.その分析
組成は(coo㌔KNio畑KMho光08・Lo3(Feqo3)であった この微粒子
の結晶構造を調べ るためにX線 回折を行った結果,スピネル単
相 であることを確認 した.微粒子の比表面積(SSA)は54.7×103
M21kg透過型電子顕微鏡(IEM)で観察 した平均粒子直径D、、eは
約25㎜ であった.最大磁界1.57MAfm(19.7kOe)の振動試料型磁
力計(VSM)で測定 した磁気特性 は,飽和磁化 σ⊂83.6Wb・m/㎏
(66.5emu/g),角型比(SO)・0.636,Hc」=245kA/m(3.08kOe)であった.
次 に,塩化 ビニル酢酸 ビニル共重合体,シ クロヘ キサン,トル
エン,メチルエチルケ トンを重量比1:621:6.21:2.59の割合で
混合 し,ラッカーを作製 した.Co-Ni-Mnスピネル フ ェライ ト
微粒子,ラッカー,ガラス ビーズの重量比が1:4:8となるよ うに
秤 量し,ミキサー ミルを用いて8時 間分散 して磁性塗料 を作製
した9).スピンコー タを用いて外径93mm内 径25m叫厚 さ約
50μmのPETフ ィルム を6000rpmで回転 させ,そ の上 に磁
性塗料 を滴下 した.その後,120℃の恒温槽 中で1時 間キュア
ー処理 を行 い,潤滑剤 をス ピンコー トして記録再 生の測定
用 フ レキシブル デ ィス クと した.な お,こ のデ ィス クはカ レ
ンダー処 理 お よび バー ニ シュは施 して い ない もので あ る.
デ ィス クの破 断面 を走査型 電子顕微 鏡(SEM)で観 察 した と
ころ,磁性層の厚み は約O.7μmで,表 面は粒子1-2個分程度
(約±40㎜)の 凹凸が見 られた.VSMで測定 した円周方 向の
磁気特性は,Sぴ一〇.73,Hc270kA/m(3.4kOe),飽和磁界(Hs)=1.1
MAIm(14kOe)であった.比較評価 に用いた市販の100MBZip
媒体(メ タル微 粒子 を用いた塗布型)の 円周 方 向の磁気特
性は,Sρ=0.63,Hc=126kA/m(L58kOe),HgF239kA/m(3kOe)であっ
た.
2.2記録再 生特性 の測定方法
記録再生特性 は協 同電 子システ ム㈱LS90/20N-2型ス ピン
ス タ ン ドを用い て測定 した.本 実 験 に用 いた記録 再生用磁
気 ヘ ッ ドは上 面お よび下 面用 が一組 にな って い る浮 上型
Zipヘッ ドである.こ の磁気ヘ ッ ドは一般 にD-MIG(Double
metalingap)と呼 ばれ る誘導型 であ り,フェライ トコアの空
隙 部に高透 磁率 の金属 系磁 性材料 を付着 させ,高 性能化 を
実現 している10).スピンスタ ン ド中心部の写真 をFig.1に
示す.測 定に用い るフ レキ シブルデ ィス クをZip媒体用 ジャ
ケ ッ トに入 れ,そ れ をジャケ ッ トの右方 に設置 した㈱ ミツ
トヨのHDMM-30A型高 さ測定器 のス クライバで支えた.左
方 にはZipヘッ ドが置かれ,記録 再生用増 幅器 に接続 され て
お り,最大 電流50mA(Otopeak)の記 録用増幅器 お よび帯域
100MHz,利得50dBの再生用増幅器 を用いた.記録信号 の生
成 にはTektronixのDG2040型デー タジ ェネ レータを,再生
スペ ク トル の解析 にはLeCroyのLC624AL型デ ィジタル ス
トレー ジ オ シ ロス コ ー プ お よびAgilentTechnologyの
E44022B/4396A型スペ ク トラムアナライザ を用 いた.
記録 再生 特性 の測定順序 は以 下の通 りで ある,デ ィス ク
の 回転数 はZipと同 じ2940rpmとした.下 面用ヘ ッ ドを押
え として使 用 し,上面用記 録再 生磁気ヘ ッ ドを垂 直方 向に
上 下 させ てデ ィス ク表 面の直近 まで ロー ドし,デ ィス ク中
心からの距離r(mm)を記録する.あらかじめ設定 した記録
信号周波数∫(MHz),電流値40mAを記録用増幅器か ら出力
し,ディスクの一周に記録する.次にヘ ッ ドを再生側に切 り
換え,得られた再生用増幅器の出力波形を解析 した.記録信
号周波数fは1-20MHzとした.
Fig.1Photographofaspinstandtestsystemforwritingand
reading.
3.実 験 結 果
3.1線記録密度特性
高記録 密度の達成 に は線記 録密度 お よび トラ ック密 度の
両者 の向上が不 可欠で あ り,それには磁性粒 子の微細 化,磁
性 層 の均 一化,平 滑化 お よび薄層 化が 必須 で ある.そ こで,
本実験 では市販 のZip媒 体 と比較 して線記録密 度 が どの程
度異 なるか を調 べた.Co-Ni-Mnスピネル フェ ライ ト微粒 子
を用 いて作製 した フ レキ シブル デ ィス クお よび 比較 用Zip
媒 体 に 関 して,デ ィス ク中 心 か ら半径r=32.6mm(周速
v=10040mm/sに相 当)の位置 に周波lk/t・1-20MHzの信 号 を
記録 し,その再生信 号の一次成 分 を測定 した.こ れ らの周波
数 は線 記録密度 に換算 す る と5.06-101。2kBPIに対応 す る.
得 られた線記録密度特性 をFig2に示す.Co-Ni-Mnスピネ
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ル フェライ ト微粒子 を用いて作製 した フ レキシブルデ ィス
クお よび比較用Zip媒 体 の記 録分解 能を示す出力半減線記
録密度D50はそれ ぞれ約52お よび67kBPIであった.記録
周波数 が20MHz以 内においては,Co-Ni-Mnスピネル フェ
ライ トデ ィス クの 出力 はZip媒体に対 して約12-24dB低い
が,記 録再生 が可能 であ ることが初 めて明 らかになった.市
販のZip媒体 に比べて,自 作 したCo-Ni-Mnスピネル フ ェラ
イ トデ ィス クの再 生出力 が低 い主 な理 由 と して,磁 性層 が
約0.7μmで 厚 いこと,ディスク表面の平滑性 が不十分である
ことおよびHsが 高いためにZip用ヘ ッ ドで十分 に記録 でき
ない可能性 が高い ことな どが考えられ る.
3.2オー バ ー ライ ト特性
デ ィジ タル 記録 で は,方 形波の記 録信 号電流 に よ り媒体
は正 また は負 に飽 和記 録 され るので,消 去ヘ ッ ドを用 いず
に重 ね書き(オ ーバ ーライ ト)が されて いる.周波数IG・1.O
MHz,30mAの電流 で記録 した ときの出力LFを 測定後,同
じ電流値 で2倍 の周波数(2.OMHz)で重 ね書きを し,元の1.O
MHzの消 し残 り出力電圧R・LFを測定 した.本実験 では,両
者 の出力 電圧 の比 をオーバー ライ ト特性 と した.
Co-Ni-Mnスピネ ル フェライ ト微粒 子を用いて作製 した フ
レキシブルデ ィスクお よび比較用Zip媒 体 のオ ーバ ーライ
ト特性 をFig.3および4に 示す.Co-Ni-Mnスピネル フェラ
イ トデ ィス クのLFお よびR-LFは それぞれ・35.0および一
63.OdBmで,オーバ ー ライ トは28.OdBと計算 される.Zip媒
体 では,LFおよびR-LFはそれ ぞれ一22.2および一525dBmで,
オーバー ライ トは30.3dBであった.Co-Ni-Mnスピネル フ
ェライ トデ ィスクの出力 はZip媒体 に対 して約10-13dB低
いが,前 者 お よび後 者の オーバ ー ライ ト特性 はほぼ 同程 度
であるこ とが知 られ た、
3.3信号 と雑音 の比
信号 と雑音 の比(CNR)は単一周波数fの 信号 を記録 し,こ
れ を再生 した時の出力信号 をそ の周 波数 にお ける雑 音で除
した ものである.本実験 では,戸5.0,7.5,10および20MHzに
おけるCNRを 測定 した.Fig.5および6に 示す よ うに,10
MHzの 信号 を記録 した後 のCo-Ni-Mnスピネル フェライ ト
微 粒子 を用 いて作製 したフ レキシブルデ ィスクお よび比較
用Zip媒体 のCNRは それぞれ32.2および37.7dBであった.
なお,CNR測 定時のシステ ムノイズ は約一77dBmであった.
50.6kBPI(lc・10MHzに相 当)の線記録密度 にお ける出力 と同
様 に,10MHzの信号 を記録 した ときのCo-Ni-Mnスピネル
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フェ ライ ト微粒子 を用い て作製 したフ レキ シブル ディスク
の 出力 は,比較用Zip媒体 に対 して約15dB低 い値であった.
Co-Ni-Mnスピネル フェライ ト微粒 子を用いて作製 したフ
レキシブルデ ィス クお よび比較 用Zip媒体の5.o-20MHzに
お けるCNRの 周波数依存性 をFig.7に示 す.5.0-10MHzに
お いては,前者 のCNRは 後者 に対 して約5-6dB低 く,20
MHzにおい ては約12dB低 い値 であった.
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Fig・7Frequencydependenceofcarrier-to-noiseratioforCo-Ni-
MnspinelfeniteandZipdisks.
4.ま と め
Co-Ni-Mnスピネル フェライ ト微粒子 を用 いて作製 した フ
レキシブルデ ィスクの記録再生 の可能性 を確 認す るために,
Zip用ヘ ッ ドを用 いたス ピンス タン ドによ り線記録密度 特
性,オ ーバーライ ト特性お よび信号 と雑音 の比(CNR)に関 し
て市販 のZip媒体 と比較 した結果,記 録周波数が20MHz以
内においては,Co-Ni-Mnスピネル フェライ トデ ィス クの出
力 はZipディス クに対 して低 いが,記録再生が可能である こ
とが初 めて明 らか にな った。再 生出力 が低 い主な理 由 とし
て,磁 性 層が厚いこと,ディスク表面の平滑性が不十分である
ことおよび飽和磁界(Hs)が高 いためにZipヘ ッ ドで飽和記録
で きない可能性 が高い こ とな どが考 えられ る.スピネル フェ
ライ ト微粒子 と して は,さらな る微 細化お よび 佑 を下げる
工夫が今後の課題である.また,磁性層 の表面解析 を詳細に行い,
その結果に基づいて 磁性 層の均一化,平 滑化お よび薄層化 を
検討 す る必 要があ る.以 下 に本研 究で得 られ た主 な結 果 を
示す.
(1)Co-Ni-Mnスピネル フェ ライ ト微粒 子 を用 いて作製 した
フ レキシブルデ ィス クお よび比較用Zip媒 体 の出力 半減線
記 録密度D50はそれ ぞれ約52お よび67kBPIであ った.
(2)Co-Ni-Mnスピネル フモライ ト微粒 子 を用 いて作製 した
フ レキシブルデ ィス クの 出力 は比較用Zip媒 体 に対 して約
10-13dB低いが,前者お よび後者 のオーバ ーライ ト特性 はほ
ぼ同程度で あることが知 られ た.
(3)Co-Ni-Mnスピネル フ ェライ ト微 粒子 を用 い て作製 した
フ レキシブルデ ィス クお よび 比較 用Zip媒 体 の10MHzに
お けるCNRは それぞれ32.2および37.7dBであ った.
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